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@ Zu schwerentflammbaren urtd hocrrtemperatarbe3tand igen Kuftststoffeft hSrtbare Harze und Verf ahren zu deren 
HersfeHuifg. 

(g) Durch Hartung elnes hartbaren Hantes, welches minde- 
stens teifwelse besteht aue elnem (Semlsch aus 

(a) dinar Harzkornponente, ivefche mindestens eine 
thermlsch hartbare 1-Oxa^aza-tetraUn-Gruppen enthaJ- 
tende Verbfndung entnait odef aus elner solchen besteht; 
und aus 

(b) einer zweiten Komponente, wefche mindestens eln 
mlt der Harzkomponente nicht misch bares Flammschutz- 
mittel, Insbesondere elnen oder mehrere der folgenden 
Stoff gruppen bzw. Stoffe enthalt Oder daraus besteht: 
Alumlnlumhydroxid; 

hydratisiertesCalcium-Magnestum-Carbonat; 

Itfagneslumhvdroxid; 

elementaren roten Phosphor; 

Sauerstoffsauren des Phosphors; 

anorganlsche Seize von Sauerstoffsauren des Phosphors; 

organische Salze von Sauerstoffsauren des Phosphors; 

Polyphoshate; 

Borsaure; 

Salze der Borsaure, vorzugsweise ZInkborat; und das 
zweckmassig ausserdem noch mindestens elne hartbare 
Epoxid-Verblndung enthalt, erhalt man schwarentflammbare 
und hochtemperaturbestandige Kunstostoffe. 
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Beschreibung 

Zu schwerentf iammbaren und hochtemperaturbestandfgen Kunststoffen hartbare Harze und Verfahren zu 

deren Herstellung 

Die Erflndung betrffft: 

5 - zu schwerentflammbaren und hochtemperaturfoestandigen Kunststoffen hartbare Harze, wle sie in den 
Anspruchen 1 bis 18 umschrieben sind; und 

- Verfahren zu deren Herstellung, wie sie in den AnsprGchen 19 und 20 umschrieben sind. 

1-Oxa-3-aza-tetraHn-Gruppen enthaltende Verbindungen und deren Vorpoiymere (im foigenden kurz 
"Oxazen-Harze" genannt) sind z.B. aus den CH-PS 574*978, 579*113 und 606M69 bekannt. Sie werden z.B. aus 
10 Phenolen durch Umsetzung mit Formaldehyd und einem Amin erhalten, etwa gemass der Gleichung A: 




l-Oxa-3-aza-tetral in-Gruppe 



25 R bedeutet beisplelsweise Wasserstoff, Halogen, Alkyl Oder Alkoxy. R' bedeutet einen aiiphatischen oder 
arpmatischen Rest. 

Sie konnen aber auch nach anderen zu gleichartigen Produkten fuhrenden Verfahren gewonnen werden. 

Im Gegensatz zu anderen bekannten Kondensatlonsreaktlonen von Phenolen, Aminen und FormaJdehyd 
werden bei dieser Reaktion phenolische OH-Gruppen verbraucht. Aus der analytischen Bestimmung dieser 
SO Gruppen im Reaktionsgemlsch lasst slch somlt gemass Gleichung A die Menge der synthetisierten 
1-Oxa-3-aza-tetralin-Gruppen ermitteln. 

Es kdnnen dabel auch Vorpoiymere der 1-Oxa-3-aza-tetraIIn-Verblndungen elngesetzt werden. Da die 
1-Oxa-3-aza-tetralin-Gruppen bei der Polymerisation wegreagieren, kdnnen diese Vorpolymeren weniger 
1-Oxa-3-aza-tetralln-Gruppen enthaiten. Entscheidend 1st auch hler, dass das intermedlar geblldete Oder 
35 hypothetische monomere Reaktlonsprodukt 1-Oxa-3-aza-tetralin-Gruppen enth&lt. Dies 1st fQr den Fachmann 
aus der Funktlonalitat lelcht zu berechnen. Eine erfindungsgemass einsetzbare 1-Oxa-3-aza-tetraIin-Verbln- 
dung oder deren Vorpolymeres bildet slch z.B. dann, wenn sich die Molverhaitnisse irinerhalb der in der CH-PS 
6Q6'169 definlerten Grenze halten. 

Als Ausgangs- bzw. Grundstoffe fQr die 1-Oxa-3-aza-tetraIin-Verbindung dienen Phenol oder Phenol-Deri- 
40 vate sowie Amine und Formaldehyd. 

Bevorzugt werden dabei als 1-Oxa-3-aza-tetraIin-Gruppen enthaltende Verbindungen solche, die slch 
formell von einem Phenol und einem Amin ableiten, von denen die eine Komponente mehr als monofunktionell 
ist. 

Belspiele geeigneter Phenole sind: 
4$ Einwertige Phenole, wie Phenol selbst, m- und p-Kresol, m- und p-Ethyiphenol, m- und p-lsopropyiphenol, m- 
und p-lsopropyloxyphenol, m- und p-Chlorphenoi und beta-Naphthol. Dabel werden die meta-substitulerten 
Phenole vorgezogen, well bei Ihnen keine reaktiven Stellen blocWert sind. 

Zweiwertige Phenole, wie M'-Dihydroxy-diphenylmethan, 3,3'-Dihydroxy-diphenyImethan, ^-Bis-t^hydro- 

xyphenol)-propan, 4,4'-Dihydroxy-stiIben, Hydrochinon, Brenzkatechin und Resorcin. 
50 Niedrig kondensierte PhenoI-FormaJdehyd-NovoIak-Harze, gegebenenfalls auch als Mischungen mit Phenol. 
Beispieie besonders geeigneter Amine sind: 

Aniiin, o-, m- und p-Phenylendfamln, Benzidin, 4,4 / -Diaminodiphenyl-methan, 2 l 2'-Bis-(aminophenyl)-propan t 

Cyclohexylamin, Ethylendlamin und Propyiendiamin. 
Kunststoffe auf der Basis von 1-Oxa-3-aza-tetraIin-Gruppen enthaltenden Verbindungen weisen hohe 
55 thermische Bestandigkeiten von Qber 200 °C und bis uber 300 °C auf. Das Brandverhatten 1st, vergiichen mit 

anderen Hochtemperaturharzen, wle z.B. EP-Harzen, gQnstig, aber fQr viele Anwendungen noch unzurei- 

chend. Die Verbesserung des Brandverhaltens durch Einbau von Halogen hitte den Nachteil, dass im 

Brandfall hochgiftige Brandgase entstGnden. 

Bekannt ist der Zusatz von pulverformigen, in den Harzen uniosiichen Flammschutzmitteln der im 
so Anspruch 2 genannten Art zur Verbesserung des Brandverhaltens von an sich brennbaren Kunststoffen, wie 

z.B. Epoxidharzen oder ungesatttgten Polyesterharzen. Zur Erzielung selbstloschender Eigenschaften sind 

hierbei Jedoch so hohe Zusatzmengen erforderlich, namlich 200 phr und mehr, dass die guten mechanischen 

Bgenschaften dieser Harze veriorengehen. 
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Wie allgemein Oblich, bedeutet In der vorliegenden Beschreibung: phr « Gewichtsteiie Zusatzstoff pro 100 
Gewfchtsteile Harzkomponente. 

Zur Herstellung hochverstarkter Kunststoffe sind diese Systeme daher praktisch ungeeignet. Auch die 
schwer brennbaren Phenoplaste scheiden fOr diese Anwendungen aus, da sie. schon an sich wesentlich. 
schlechtere rnechanische Eigenschaften aufweisen. Trotz der grosser* toxikologlschen Bedenken wurde bis 5 
heute keine befriedigende Alternative zu den halogenierten Systemen gefunden. 

Es wurde non Oberraschenderweise gefunden, dass Oxazen-Harze schon mit wesentlich geringeren 
Zusatzmengen an Fiamrnschutzmlttelh, z.B. schon mit nur 30 phr Ammonium potyphosphat oder mit 50 phr 
Aluminiumhydroxid, selbstverloschend sind und sich auf dieser Basis chemische bestandige, unbrennbare 
Produkte herstellen lassen. 10 

Welter wurde gefunden, dass sich schwer entflammbere und hochtemperaturbestandige, d.h. bis uber 280 
°C stabile, Kunststoffe auf der Basis von thermisch hartbaren 1-Qxa-3-aza-tetraIin-Gruppen enthaltenden 
Verbindungen herstellen lassen, wenn man die in den AnsprOchen 1 bis 13 umschriebenen Gemische hartet. 

Die Blasenbildung bei hoheren Temperaturen lasst sich erflndungsgemass aucfr dadurch verhindem, dass 
man die Flammschutzmlttel enthaltenden Harze bei Temperaturen Qber 18f>°C hartet oder tempert. 15 

Dies war fOr den Fachmann aus verschiedenen GrOnden Qberraschend. 

Bekanntlich zelgen Kunststoffe aus Epoxid-Verbindungen ein wesentlich schlechteres Brandverhalten als 
solche auf der Basis von Phenol-FormaJdehyd-Kondensaten. Es war daher zu befOrchten, dass durch den 
Zusatz von Epoxid-Verbindungen das gQnstige Brandverhalten zunichte gemacht wurde. TatsacWich wurde 
aber gefunden, dass dies nicht der Fail ist. 20 

Andererseits war zu erwarten, dass sich bereits bei der Temperung uber 180 °C Blasen bilden wurden. Erste 
die Versuche zeigten, dass dies nicht der Fail ist. Cafcium-Magnesium-Carbonat-Hydrat beispielsweise 
zersetzt sich bei 230 °C, so dass auch bei diesem Additfv mit Blasenbildung bei hoheren Temperaturen zu 
rechnen war. Die Versuche zeigten aber, dass die Kunststoffe auf der Basis von 1-Oxa-3-aza-tetralin-Gruppen 
enthaltenden Verbindungen und Calcium-Magneslum-Carbonat-Hydrat mit oder ohne Epoxid-Verbindung 25 
nicht nur bei 280° C vollig stabi) blieben sondern auch Qber der Brandstelle kaum Blasenbildung zeigten. 

Calcium-Magnesium-Carbonat-Hydrat elgnet sich daher insbesondere fOr die Kunststoffe ohne Zusatz von 
Epoxid-Verbindungen. 

Qberraschend war aber insbesondere, dass sich das gewunschte Resultat bei Oxazen-Harzen mit sehr viel 
weniger Flammschutzmittel als bei Epoxid-Harzen allein oder mit OxazeiWEpoxid-Harzen erzielen lasst. So 30 
lassen sich hervorragende Resultate beispielsweise bereits mit folgenden Mengen Aluminiumhydroxid 
(Ai(OH) 3 ) erzielen : 

- Oxazen-Harz 40 phr AI(OH)3 

- Oxazen-/Epoxid-Harz 90 phr AI(OH)3 

- Epoxid-Harz ca. 200 phr AI(OH)3 35 
Nach oben ist die Zusatzmenge ledigllch durch die Verarbeltungstechnologle begrenzt. FOr Pressmassen 

konnen z.B. bis zu 300 phr und mehr Aluminiumhydroxid eingearbeitet werden. 
Gegenstand der Erfindung sind somit: 

- zu schwerentflammbaren und hochtemperaturbestandigen Kunststoffen hartbare Harze, wie sie in den 
AnsprOchen 1 bis 18 umschrieben ist; und 40 

- Verfahren zu deren Herstellung, wie sie In den AnsprOchen 19 und 20 umschrieben sind. 

Die Bezeichnung "Aluminiumhydroxid" steht fur die Verbindung mit der chemischen Formel AHOH3). Diese 
ist nicht identisch mit den als FQIIstoffen bekannten Verbindungen der Zusammensetzung AlO-OH 
(Aluminlumoxidmonohydrat, Bauxit u.a.). 

Als Calcium-Magneslum-Carbonat-Hydrat wird hler das hydratisierte Catcium-Magnesium-Carbonat 45 
bezelchnet. Eine geeignete Verbindung weist z.B. fOr die Hauptkomponenten folgende Analyse auf: 
38 0/0 MgO 
8O/0 CaO 

63 0/0 Gluhveriust («= 44 0/0 CO2 -h 9 0/0 H2O). 

Roter Phosphor wird vorzugsweise in mikroverkapselter Form elngesetzt. Geeignete VerkapselungsmltteJ so 
sind z.B. feste Epoxid-Verbindungen. 

Zweckmasslgerweise enthalt die Harzkomponente (a) ausserdem mlndestens elne hartbare Epoxid-Verbin- 
dung, vorzugsweise in einer Menge von mlndestens 5 Gewichtsteilen, insbesondere 5 bis 60 Gewiohtsteilen, 
auf 100 Gewichtsteiie der 1-Oxa-d-aza-tetralin-Gruppen enthaltenden Verbindung. 

Als Epoxid-Verbindungen elgnen sich mono-oder mehrfunktlonelie, thermisch, kataJytisch oder durch 55 
Hartersubstanzen hartbare Epoxid-Verbindungen, welche Qblicherwelse als Epoxidharze bezelchnet werden. 
Geeignete Epoxid-Verbindungen sind z.B. beschrieben in: 

-Sidney H. Goodman, Handbook of Thermoset Plastics, Noyes Publications, Park Ridge, NJ; 

- W. G. Potter, Epoxide Resins, lilfe Books, London; 

- Henry Lee und Kris Neville, Handbook of Epoxy Resins, McGraw-Hill Book Company, New York/San 60 
Francisco/T oronto/London. 

Zweckmasslgerweise wird Aluminiumhydroxid in einer Menge von mlndestens 40 phr, CaJcium-Magnesium- 
Carbonat-Hydrat in einer solchen von mlndestens 50 phr und Ammonlumpolyphosphat in einer solchen von. 
mlndestens 20 phr elngesetzt. Diese Additive kdnnen auch In beschichteter Form, z.B. mit Stearat- oder 
Silan-Beschichtung elngesetzt werden. .65 
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Durch thermische Hartung der erwahnten hartbaren Harze bei Temperaturen Qber 100 °C, insbesondere 140 

bis 220 °C, erhalt man schwerentflarnmbare, hochtemperaturstabile und httzestablle Kunststoffe. 
Zweckmassigerweise unterwirft man die geharteten Kunststoffe, insbesondere soiche, die Aluminiumhy- 

droxid aber keine Epoxid-Verbindungen enthaiten, einer thermischen Nachbehandlung, vorzugsweise bei 
5 Temperaturen von 180 bis 220 °C. Die Dauer dieser Temperung richtet sich nach der H6he der Temperatur. 

Foigende Richtwerte konnen als Anhaltspunkte dienen, wobei die Zeiten aber auch beliebig vertangert werden 

kdnnen, ohne dass die Kunststoffe geschadigt werden: 

24 h bei 180 °C; Oder 

4 h bei 200 °C; Oder 
10 30 min bei 220 °C. 

Diese Zeiten kdnnen auch beiiebig antellsmassig kombiniert werden. So hat sich z.B. folgender 
Temperungszyklus bewahrt: 

30 min/200 °C + 30 min/220 °C + 30 min/230 °C + 30 mfn/250 °C. 
Mit Systemen, weiche Melaminphosphat enthaiten, lassen sich auch ohne Zusatz von Treibmittetn 
15 seibstloschende Schaumstoffe hersteilen. Auch dies war fOr den Fachmann sehr Qberraschend, da die 
Melaminphosphate in Abwesenheit des Harzes bis 300 °C bestandig sind. 

Die Eigenschaften der so hergesteiiten Kunststoffe konnen durch ubliche Zusatzstoffe auf bestimmte 
Anwendungen zugeschnitten werden. Von Bedeutung sind insbesondere: 

- Verstarkungsfasem, wie Glas-, Quarz-, Kohlenstoff-, mlneralische und synthetische Fasem, und zwar in den 
20 Oblichen Forme I als Kurzfaser t Stapetfaser, Faden, Qewebe oder Matte; 

• Welchmacher, insbesondere Phosphorverbindungen; 

- Russ Oder Graphit; 
-FQIIstoffe; 

- Farbstoffe; 

25 - Mikrohohikugeln; und 

- Metallpulver. 

Fur die Verarbeitung eignen sich die fur warmehartbare Phenol-Formaldehyd-Harze oder EP-Harze 
bekannten Verfahren, wie z.B. Heisspressen von Prepregs, SMC (Sheet Molding Compound), oder Pressen 
von Pressmassen; Glessen; Faserwickeiverfahren; Vakuumlmpragnierung. FQr die Vakuumimpragnierung 
30 kommen insbesondere fetnteiiige Additive mit Komgrossen unter 0,001 mm in Frage. 



AusfQhrungsbeisplele 

35 in den foigenden Betspieien werden foigende Ausgangsstoffe und Materiaiien verwendet: 

1-Oxa-3-aza-tetralin-Verbindung 1: 

hergesteilt durch Umsetzung von 4,4'-Diamin6-diphenylmethan mit Phenol und Fonmaldehyd im 
Molverhaltnis 1:2:4. Strukturformel: 

40 




1-Oxa-3-aza-tetralin-Verbindung 2: 
50 hergesteilt aus dem Umsetzungsprodukt von 2 Mol Phenol und 1 Mol Formaldehyd durch elne zweite 
Umsetzung mit 2 Moi Anilin und 4 Mol Formaidehyd. Mittlere Zusammensetzung: 




60 

1-Qxa-3-aza-tetraiin-Verblndung 3: 
hergesteilt durch Umsetzung von Phenol mit Anilin und Formaldehyd im Molverhaltnis 1 :1 :2. Strukturformel: 

65 
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Epoxid-Verbindung 1: 

ROssiger Bisphenol-A-glycidylether, Epoxid-Aqulvalentgewicht =» 200 (Handelsbezeichnung "Epikote 
828") 

Epoxid-Verbindung 2: 

3 f 4-Epocyclohexylmethyl^,4-epoxy-cyclohexan-carboxylat (Handelsbezeichnung °Araldit CY 179") 

Butandiol-diglycldylether: 
(Handelsbezeichnung "Araldit DY 026") 

Aiuminiumhydroxid 1: 
AI(OH3), mittlere Teilchengrosse 0,0008 mm 

Aiuminiumhydroxid 2: 
AI(OH3), mittlere Teilchengrosse 0,020-0,025 mm 

CaJcium-Magnesium-Carbonat: 

Hydratlsiertes Caiclum-Magnesium-Carbonat, 38 Wo Ca, 8<Vo Mg, GIGhvertust (700 °C) 53 0/0 (44 0/0 CG2, 9 % 
H2O), mittlere Teilchengrdsse 0,00016 mm 

Magnesiumhydroxld: 
Mg(OH2), mittlere Teilchengrosse 0,0012 mm, GlOhverlust (1000 °C) 32 0/0 

Ammoniumpolyphosphat: 

(NH4)n+2Pn03n+i, PhosphorgehaJt 32 0/0, mittlere Teilchengrdsse 0,03 mm 

Melaminphospat: 
C3H6N6.H3PO4, Teilchengrosse < 0,076 mm 

Dimelaminphosphat: 

(G3HbN6)2.H3P04, Teilchengrdsse < 0,075 mm 

Roter Phosphor: 
Amorph, Teilchengrdsse 0,001-0,050 mm 

Phosphorige Saure: 
HsPOs, kristallin, gemahlen 

Orthophosphorsaure : 
H3PO4, flQssig 

Borsaure: 
H3BO3, kristaJIin. gemahlen 

Glasgewebe 1: 
200 g/m 2 , Fadendichte/cm « 7x7, Amlnoslian-Flnlsh 

Glasgewebe 2 
110 g/m 2 , Fadendichte/cm 24x24, Amlnosilan-Finlsh 

Zur Herstellung der PrOfplattert wurden die Marz-Additiv-Mischungen zwiSGhen teflonisierten Glaspfatten 2 
Stunden bel 200 °C gehartet. Bel den glasgewebehaltlgen Proben wurden zunachst die Glasgewebe mit der 
Harz-Additiv-Mlschung Im Vakuum bel 120 *C Impragnlert und dann zwischen den Glasplatten gehartet. 

Die Brennbarkelt wurde nach der Vorschrift UL 94 Vertikaltest gepruft. Fur die Beurteilung ist auch die 
Probendicke zu berGckslohtigen, da dickefe Proben lelchter die Klassierungen UL94 V erfQIIen aid dOnnere 
Proben. 

Zur Bestimmung der Temperaturbestandigkeit wurden die Proben 15 Stunden auf 280 °C aufgeheizt und die 
Volumenanderung bestimmt 
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Alle Proben mit negativer Volumenanderung zelgten keine Blasenbildung Oder anderweitige Beschadigun- 
gen. 

Befspiele 1 bis 27 

5 Die Ergebnisse der PrGfungen slnd in den folgenden Tabelien 1 und 2 dargestellt. 
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Tabelle 1 


Verg loich 


Boiapfel Nr. 






01 

02 
03 




1 la 2 


312 2a 3456789 


20 11 


12 


Zusemnenaetzung (Gew. -Telle) 










04 



05 l-OxQ-3-axa-tctra 1 i n-Verb i ndung 1 30 30 20 30 30 30 20 20 20 — — 20 24 30 20 03 

06 l-Oxa-3-ozo-totra I in—VorbJ ndung 2 — — — — — — — — — — 24 — \q 06 

07 l-Oxe-3-aza-tetrelln-Verbindung 3 — — — — — — — — — 24 — — — 07 

08 Epoxid-Verbindung 1 — — 10 — — — 10 10 10 — 08 

15 09 ,Ep ox id-Verb i ndung 2 — — — — — — — — 66 10 6 — 09 

10. Butandiol-diglycldylether — — — — — 10 

11 Muttiniumhydroxid 1 — — 10 15 15 10 10 13 12 10 10 10 — — u 

12 AlumJniuohydroxid 2 — — — — — — 1 0 10 — 12 10 10 10 — 12 

13 Celciun-MagneBium-Cerbonat — — — — — — — 13 30 13 

14 Mognesiumhydroxid — — — — • J4 

20 15 AniBoniunpolyphospnat — — — — — — . — l5 



16 Hnlaini nphosphat 

17 Dioeleminphosphat 



16 
17 



18 Rotor Phosphor — — — — 18 

19 Phosphor iffe S'duro — - — — _ . _ ^ 

20 OrthophosphorsSure — — _ — — « 20 

21 Boraaure — — — 2J 

22 " Glaagewebe 1 (Lagen/nra) — — — — 3 3 3 3 2 2 

23 Gteagevebe 2 lUgan/ma) — 10 — 10 — 10 J0 23 



24 Tests (EinheiM 24 

30 25 UX. 94 Vertical teats 23 

26 - Dicke (nro) 4 1.01.01.00.9 1.8 1.2 1.0 i;2 0.9 1.0 1.2 1.0 — 1.0 1.0 26 

27 - Gesantbrenndauer (a) — — — — 80 5 20 20 17 185 18 25 5 — 10 80 27 

28 - Lfingate Brenndauej- (a) — — — — 14 j 3 3 3 19 7 7 3 — 1 9 28 

29 - Brennt bis oben — + ♦ + - - - _ _ _ _ _ _ _ _ 2 g 

30 - Klaaae UL 94 VI — -- — VI V0 V0 V0 VO VI VO VO VO — VO VI 30 
35 31 Glaaumwandlungstemperatur l > (°C) — — — — — 31 

32 - nach Tempo rung 4 h/220 °C (°C) — — — — — 32 

33 Biegefestlgkeit (N/nnt2) — — — — 33 



34 
35 



36 
37 



Anmerkungsn 

Volumtnfinderung 15 h/280 °C 






— — — — 80 0 — -8 -4 -4 — — — — -2,3 -9 


34 
33 


1> Thernomeehaniaehe Analyae 




2) 


Vhor der Brandzone eufgeblKht 


36 






3) 


Taaperungi 30 nin/200 °C ♦ 30 min/220 °C ♦ 30 mln/230 ©Ci 
kelnfl Blasenbildung nach 15 h/280 °C 


37 
38 
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01 
02 
03 



T*P*i]n 2 


Beispiel 


Mr. 




01 
02 
03 


13 14 


13 16 17 


18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 


Zuoactac ns e t rung (C«w.-T*IIo} 








04 



03 l-Qjea-3-e*o-tetraMi*-VerbIndung 1 — — — — — — — — — — — — — — — 03 § 

06 l-Oxa-3-**a-t«tr*Un-Vorbindu«g 2 — — — — 30 21 21 30 30 30 30 30 40 — — 06 

07 l-0xa-3-aza-tetralin-VerbSndung 3 30 24 24 21 — — — — — — — — 23 28 07 

08 Epoxid-Verbirwlung 1* — 669 — 99 — — — — — — — — 08 

09 Epoxid-Verbi ndung 2 — — — — — — — — — — — — — — — 09 

10 Butondiol-dialycldylethor — — — — — — — — — — — — — 12 12 10 

11 Mumfniufflhydroxld I 24 10 12 12 13 10 12 — — — — — — — — 11 

12 Aluminiumhydroxid 2 — 20 24 24 — 20 24 — — — — — — — — 12 

13 C^lciura-Kagndaium-Carbonat — — — — — — — — — — — — — — — 13 

14 Magnea 1 urahydroxid — — — — . — — — 30 — — — — — 14 
13 Xsisonf uapolyphosphot — — — — — — — — 9 — "*~ — — — 13 

16 Meteminphosphat — — — — — — — — — 25 — — — — — 16 

17 Dims 1 ami nphosphat — — — — — — — — — — 23 — — — — 17 

18 Rotor Phosphor — — — — — — — — — — — 1 — — 18 

19 Phosphor! uo SSuro ■ — — — ■ — — — — — — — — — 10 — — 19 

20 Ortbophosphorsdure — — — — — — — — — — — — — 10 — 20 

21 Borsauro — — _ _ — — — — — — — — — — 10 21 

22 Gloss eve bo 1 (La gen/ma) . — — — — — — — — — — — — — — — 22 

23 Glesgewabe 2 (Logon/era) — — — — — — — — — — — — — — — 23 



24 Testa (Einheit) 24 



25 


UL 94 Vertlkel tests 


































25 


26 


- Dicxe 


(ram) 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


0.8 


1.0 


1.0 


0.9 
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Betsplel 28 45 
Aus 330 g 1-Oxa-3-aza-tetralifvVerb!ndung 1, 170 g Epoxid-Verblndung 2, 200 g Toluol, 390 g 

Aluminiumhydroxid 2 und 210 g Aluminiumhydroxid 1 wlrd elne Impragnieriosung hergestellt Mlt der Ldsung 

wird das Glasgewebe 2 lackiert und im Heissluftkanal getrocknet. 10 Lagen dieses Prepregs werden bet 160 °C 

zu einem 1 mm dlcken Laminat verpresst und 1 h bel 220 °C gehartet. 
Das Laminat hat die folgenden Elgenschaften: 50 
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60 
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Klassierung 
Biegefestigkeit: 



UL94-V0 



- Kettrfchtung 

- Schussrichtung 
E-Modul 
Spezfflscher 
Durchgangswlderstand : 



440 N/mm 2 
385 N/mm* 
20000 N/mm 2 



bei Raumtemperatur 

bei 200 °C 

bei 250 °C 

nach Feuchtlagerung 

(95 o/o rel. F.) 

Oberflachenwiderstand : 



10 16 Ohm.cm 

4- 10 11 Ohm.cm 

5- 1Q 09 Ohm.cm 

6- 10 13 Ohm.cm 



bei Raumtemperatur 
bei 200 °C 
bei 150 °C 



>10is Ohm 

5-1011 ohm 

4-1010 Ohm 

>10 15 Ohm 



nach Feuchtlagerung 
(95 % rel. F.) 



Dielektrizitatskonstante 
(1 MHz) 



5.5 



Verlustfaktor (1 MHz) 



0,02 



Beisplel 29 



In analoger Weise wie in Belspiel 28 wird aus 500 g 1-Oxa-3-aza-tetralin-VerbJndung 2 und 300 g 
Alumfniumhydroxid 1 ein 1 mm dlckes Lamlnat hergestellt. Hartung: 1 h bei 180 °C. 
Das Laminat hat die folgenden Eigenschaften: 



1. Zu schwerentflammbaren und hochtemperaturbestandigen Kunststoffen hartbares Harz, bestehend 
aus einem Gemisch aus 

(a) einer Harzkomponente, welche mlndestens eine thermisch hartbare 1-Oxa-3-aza-tetralin- 
Gruppen enthaltende Verbindung enthalt oder aus einer soichen besteht; und aus 

(b) einer zwelten Komponente, welche mlndestens ein mlt der Harzkomponente (a) nicht 
mischbares Flammschutzmittel enthalt oder aus einem soichen besteht. 

2. Harz nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die zweite Komponente (b) einen oder 
mehrere Stoffe der folgenden Stoffgruppen bzw. Stoffe enthalt Oder daraus besteht :Aluminiumhydroxid; 
hydratislertes Calcium-Magnesium-Carbonat; 

Magnesiumhydroxld ; 
elementaren roten Phosphor; 
Sauerstoffsauren des Phosphors ; 

anorganische Salze von Sauerstoffsauren des Phosphors; 

organische Salze von Sauerstoffsauren des Phosphors; 

Polyphoshate; 

Borsaure; 

Salze der Borsaure. 

3. Harz nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet dass die zweite Komponente (b) mlndestens 50 
Gewichtsteile Magnesiumhydroxld pro 100 Gewichtsteile der Harzkomponente (a) enthalt oder daraus 
besteht. 

4. Harz nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die zweite Komponente (b) eln 
Ammoniumpolyphosphat enthalt oder daraus besteht. 

5. Harz nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die zweite Komponente (b) ein 



Klassierung 

Biegefestigkeit 

E-Modul 



UL 94-VO 
440 N/mm* 
22000 N/mm2 



Patentanspriiche 



8 
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Ammoniumpolyphosphat der Formel (NH4POa) n enthalt oder daraus besteht. 

6. Harz nach Anspruch 4, dadurch gekennzelchnet. dass die zweite Komponente (b) ein 
Ammoniumpolyphosphat der Formel (NH4)n+2Pn03n+i enthalt oder daraus besteht. 

7. Harz nach Anspruch 4, dadurch gekennzelchnet, dass die zweite Komponente (bj mindestens 20 
Gewichtsteile Ammoniumpolyphosphat pro 100 Gewichtsteile der Harzkomponente <a) enthalt Oder 5 
daraus besteht. 

8. Harz nach Anspruch 2, dadurch gekennzelchnet, dass die zweite Komponente (b) ein 
Melaminphosphat enthalt oder daraus besteht 

9. Harz nach Anspruch 8, dadurch gekennzelchnet, dass die zweite Komponente (b) ein 
Monomeiaminphosphat der Formel C3H6N6H3PO4 enthalt oder daraus besteht. 10 

10. Harz nach Anspruch 8, dadurch gekennzelchnet, dass die zweite Komponente (b) ein 
Dimelamlnphosphat der Formel (CaHeNeteHaPCOi enthalt oder daraus besteht. 

11. Harz nach Anspruch 8, dadurch gekennzelchnet, dass die zweite Komponente (b) mindestens 20 
Gewichtsteile Melaminphosphat pro 100 Gewichtsteile der Harzkomponente (a) enthalt der daraus 
besteht. 15 

12. Harz nach Anspruch 2, dadurch gekennzelchnet, dass die zweite Komponente (b) Borsaure 
Zinkborat enthalt oder daraus besteht. 

13. Harz nach elnem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 12, dadurch gekennzelchnet, dass die 
Harzkomponente (a) ausserdem mindestens eine hartbare Epoxld-Verbindung enthalt. 

14. Harz nach Anspruch 13, dadurch gekennzelchnet, dass die Harzkomponente (a) auf 100 20 
Gewichtsteile der 1-Oxa-3-azatetralin-Gruppen enthaltenden Verbindung mindestens 5 Gewichtsteile 
Epoxld-Verbindung enthalt. 

15. Harz nach Anspruch 14, dadurch gekennzelchnet, dass die Harzkomponente (a) auf 100 
Gewichtsteile der 1-Oxa-3-azatetralln-Gruppen enthaltenden Verbindung 5 bis 60 Gewichtsteile 
Epoxid-Verbindung enthalt. 25 

16. Harz nach elnem oder mehreren der AnsprQche 1,2 und 13 bis 15, dadurch gekennzelchnet, dass es 
auf 100 Gewichtsteile der Harzkomponente (a) mindestens 40 Gewichtsteile Aluminlumhydroxld enthalt. 

17. Harz nach einem Oder mehreren der AnsprQche 1 , 2 und 13 bis 15, dadurch gekennzelchnet, dass es 
auf 100 Gewichtsteile der Harzkomponente (a) mindestens 50 Gewichtsteile hydratisiertes Calcium-Ma- 
gnesium-Carbonat enthalt. 30 

18. Harz nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 17, dadurch gekennzelchnet, dass sich die 
1-Oxa-3-aza-tetralin-Gruppen enthaltende Verbindung formell von elnem Phenol und elnem Am in 
ableitet, von denen die eine Komponente mehr als monofunktlonell 1st. 

19. Verfahren zur Herstellung von schwerentflammbaren und hochtemperaturbestandigen Kunststoffen, 
dadurch gekennzelchnet, dass man ein Harz nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 18 hartet 35 
odertempert. 

20. Verfahren nach Anspruch 19, dadurch gekennzelchnet, dass man ein Aluminiumhydroxid 
enthaltendes Harz bei 1 80 bis 220 °C hartet oder tempert. 

40 
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